REPUBLIGUE FRANCAISE 



INSTITUT NATIONAL 
DE LA PROPRim INDUSTRIELLE 

PARIS 



© N°d publication : 

iA n'utiliser que pour les 
commandes de reproduction). 



2446264 



A1 



DEMANDE 
DE BREVET D'INVEIMTION 



N 79 00525 



(§4) Proc6d6 de preparation d'une pr£forme pour guide d'onde optique. 



(g) Classification internationale . (Int. CI 3) C 03 C 25/02; C 03 B 37/02; C 03 C 17/02. 



(22) Date de depot 

© © ® Priorite revendiquee : 



10 janvier 1979, d 15 h 5 mn. 



\$y Date de la mise a la disposition du 

public de la demande B.O.P.I. - «Listes» n. 32 du 8-8-1980. 

(73) Deposant : Societe anonyme dite : QUARTZ ET SI LICE, residant en France. 



72) Invention de : Claude Achener. 



@ Titulaire : Idem (71) 



74) Mandataire 



1 



2446264 



La prdssnte invention concerne un precede de preparation 
d'une preforme destines a fournir un guide d'onde optique par eti- 
rage et comportant une region de coeur et une region de gaine dont 
la composition chimique varie radialement, telles que l'indice de - 
5 refraction de la premiere soit sup^rieur aux indices de refraction 
de la seconde. 

II existe de*ja un certain nambre de proc£d£s qui permettent 
d'abtenir une telle preforms. 

Ainsi, il est connu d'obtenir un gradient d'indice en soumet- 

10 tant la preforme a un processus d'echange d f ions. Ce procede presen- 
te plusieurs defauts: 1'echange d f ions ne se produit que sur une 
tres faible epaisseur et de ce fait, le gradient d'indice de refrac- 
tion est difficile a regler- ;.de plus, le taux d'impuretes est tel 
que 1 ' attenuation est eievee* 

15 11 est egalement connu d'obtenir une telle preforms en hydro- 

lysant un melange gazeux dans la flamme d'un chalumeau. Le procede 
consiste par exemple a envoyer un melange de composes halogenes de 
silicium et de titane dans une flamme ou ils se trouv/ent oxydes par 
de l'oxygene ou un compose oxygene. 

20 Les particules d'oxydes de silicium et de titane resultant 

de cette reaction sont deposees sur la preforms chauffee par la 
flamme. On obtient une gaine dont la composition chimique varie 
radialement en modifiant progressivement la composition du melange 
gazeux . 

25 Ce procede est interessant mais il comports toutefois quel- 
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ques inconvdnients : chaque couche deposee a une faible epaisseur 
(quelques dizaines de micrometres) et il est necessaire de fritter 
les particules d'oxydes d£pos£es afin d'obtenir une couche vitri- 
fies homogene. D'autre part, la regularite du depot exige que la 
5 surface de la preforme initiale soit usin^e avec precision. 

Selon le brevet FR 2 178 175, un autre procede consiste a 
deposer plusieurs couches d'une fritte de verre, chaque couche 
ayant une composition progress* vement differente, sur la surface 
d'un element initial pratiquement cylindrique, de sorte quB la 
10 structure obtenue presents une composition qui varie radialement 
par etape. 

Ce procede qui n'est pas d^crit mais simplement mentionne 
est considdre* comme une generalisation de l'hydrolyse d'un melange 
gazeux dans une flamme et prdsente done les memes inconvenients • 

15 Par ailleurs, le brevet FR 2 253 723 de"crit un procede 

de projection d'une poudre de verre sur un support cylindrique (tu- 
be ou barreau) mais se limite a la realisation d'une preforms des- 
tin£e a fournir un guide d'onde optique a saut d'indice. De surcroit, 
la technique employee est compliqu£e ; elle n^cessite un appareilla- 

20 ge special et la granulometrie de la poudre de verre projetee est 
excessivement fine, ce qui oblige a. prendre de grandes precautions 
pour proteger le verre contre toute pollution, avant et apres le 
depot sur la preforms. 

D'une facon generals, l'ensemble des procedes connus visent 

25 a projeter de tres fines particules et ceci pour obtenir la meilleu- 
re homogeneite possible de chaque couche deposee. Ces procedes sont 
longs et couteux car 1 'epaisseur de chaque couche etant tres faible, 
il est necessaire de realiser de nombreux depots pour obtenir un 
revetement suffisant. De toute maniere, les preformes fabriquees 

30 selon ces procedes restent de dimensions modestes et ne permettent 
pas d'obtenir des guides d'ondes continus de tres grande longueur. 

La presente invention a pour but de s'affranchir de ces dif- 
ficultes par la mise en oeuvre d'un procede simple et economique. 

Selon 1' invention, ce procede de preparation d'une preforms 

35 destines a fournir par etirage un guide d'onde optique et comportant 
une region de coeur et une region de gainB dont la composition varie 
radialement, telles que I'indice de la premiere soit superieur a 
ceux de la seconde, consiste, en partant d'un barreau d'une premiere 
composition appeie a former une region de coeur, a realiser a sa 
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surface un de*pot d'une plurality de couches dont la composition va- 
rie radialement au moyen d'un chalumeau a plasma, et se caracterise 
en ce que l'on alimente ledit chalumeau en poudre de uerre amende 
par simple gravity transversalement au dard dudit chalumeau ; que 
5 l'on 6tire ledit barreau apres le de*pot de chaque couche de maniere 
a ramener son diametre a una valeur voisine ou 6gale a cells du 
diametre initial ; que l'on modifie la composition chimique de la 
poudre de verre apres le d£pot de chaque couche. 

Le procgde* selon l'invention a 1'avantage de permettre la 

10 realisation rapide d'une pre*forme de dimensions importantes en 

formant directement des couches de verre homogenes tout en evitant 
au maximum les risques de pollution du verre. 

Un barreau initial est place" sur un porte- pr6f orme qui par- 
met d'animer ledit barreau d'un mouvement de translation alternatif 

15 et d f un mouvement de rotation combine's, dans la flamme d'un chalumeau 
a plasma a haute frequence. La vitesse de ces mouvements de transla- 
tion et de rotation est ajustable afin d'obtenir un despot r^gulier 
sur toute la surface dudit barreau. 

Ce porte-pre*f orme est lui-me*me fixe* sur un support qui peut 

20 etre anime* d'un mouvement d' dsloignement progressif par rapport a la 
tete d'un chalumeau a plasma. L'axe dudit chalumeau est perpendicu- 
laire a 1 • axe de rotation du barreau. 

Un distributeur de poudre place" au-dessus du chalumeau per- 
met de faire tomber la poudre de verre dans le dard du chalumeau, 

25 transversalement a la direction de propagation de la flamme. La pou- 
dre de verre entrainge par ladite flamme est projet£e sur la surface 
chauff^e du barreau et forme directement une couche vitrifie*e homoge- 
ne. 

Sur le barreau cylindrique, qui pre*sente au depart un diame- 
30 tre Do et une longueur Lo, on depose une premiere couche d'un verre 
contenant une concentration C1 d'un dl^ment dopant et dont l'indice 
de refraction n1 est in^exieur a l'indice no du barreau. L'e*paisseur 
rggullere de la couche d£pos£e est 6gale a e1 • 

Le barreau qui presents alors un diametre 01 = Do + 2e1 est 
35 gtire" par chauffage afin de ramener son diametre a une valeur voisi- 
ne ou e*gale a Do. 

Sur le barreau ainsi £tir£, on procede au de*pot d'une deu- 
xieme couche d'epaisseur e2, d'un verre contenant une concentration 
c2 du mime element doptant et dont l'indice n2 est inf£rieur a n1 • 
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Puis on etire ds n uveau le barreau afin de ramener son diametre a 
una valeur voisine ou ggale a Do, 

Cette operation est renouveiee p fois, p etant par example 
egal a 10. 

A I'issue de ces operations, on obtient une preformB cons- 
titute d'une region de coeur d'indice de refraction no entouree 
d'une serie de couches de verres d'indices n1 , n2...np. Cette pre- 
forme est done du type a sauts d'indice. 

Cependant, on concoit aisement que l'on peut choisir des 
verres contenant un element dopant dont les concentrations c1, c2, 
... cp sont assez v/oisines pour obtenir des sauts de concentration 
relativement faibles. 

Db plus, le d^pot de la poudre de verre et l'etirage du 
barreau se d£roulent a une temperature tres eievee qui favorise la 
diffusion de I'eiement dopant entre deux couches successives, et 
assure une transition progressive entre lesdites couches. 

La fabrication de la preforme est achevee par le depot d'une 
derniere couche vitreuse dont la composition est differente des p 
premieres couches, et qui est destines a jouer un role de protec- 
tion • 

La mise en oeuvre du procede selon 1 'invention sera exposes 
de facon detailiee au travers de deux exemples et illustree par les 
figures suivantes : 

- La figure 1 represente une vue schematique en coupe du 
chalumeau a plasma et d'une partie du dispositif d 1 alimen- 
tation en poudre de verre. 

* La figure 2 est une vue schematique en coupe repressntant 
les positions relatives de la tete du chalumeau, de la 
sortie du distributeur de poudre de verre et du barreau* 

- La figure 3 est une vue schematique en coupe de l f ensemble 
du dispositif assurant les differents mouvements du bar- 
reau • 

- La figure 4 est une vue schematique en coupe de la partie 
superieure du dispositif d' alimentation en poudre de verre. 

- La figure 5 est un graphique repressntant schematiquement 
la structure de la preforme realises. 

- La figure 6 est une representation graphique schematique 

de la structure reelle d la preforme realisee selon 1 f exam 
pie n° 1. 
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- La figure 7 est une representation graphique sch£matique 
de la structure r£elle de la pr£forme r£alis£e selon 
l'exemple n° 2. 

Le dispositif d' alimentation en poudre de verre est repre- 
sents* a la figure 4* Une trdmie 9 remplie de la poudre de verre a 
deposer est disposee au-dessus d'un plateau circulaire 7. La granu- 
lometrie des grains de verre est comprise entre 75 et 300 ^jm et de 
preference entre 75 et 125 ^jm. 

Ledit plateau est anime" d'un mouvement de rotation autour 
d'un axe vertical 18 equipe a sa partie inferieure d'une poulie a 
gorge 19. Cette poulie tourne sous l'actian d'une courroie 20 mue 
par un moteur eiectrique a vitesse reglable 8. 

La tre>ie 9 est munie a sa partie inferieure d'un ajutage 
cylindrique 17 dont 1' extremity se trouve a quelques millimetres 
au-dessus de la surface du plateau 7. La poudre sort de la tremie 
sous forme d*un bourrelet circulaire. 

Une raclette fixe 21, plac^e a proximity immediate de la fa- 
ce superieure du plateau 7, pousse la poudre de verre dans un en- 
tonnoir 6. La quantite dB verre deiivree est regiee par la vitesse 
de rotation du plateau 7. 

L 1 entonnoir 6 est prolonge vers le bas par un tube cylin- 
drique coude 5 en silice transparente, schematise sur la figure 1. 
La partie inferieure du tube 5, longue de 200 a 500 millimetres, 
fait un angle avec 1 " horizontale compris entre 30 et 60° et de pre- 
ference egal a 45°. 

Cette disposition a pour objet de ralentir la vitesse de 
chute des grains de verre et de leur conferer une vitesse de sortie 
de 1'ordre de 1 m/sec. 

La source de chauffage est un generateur de plasma inductif 
comprenant une alimentation eiectrique 1 deiivrant un courant haute 
frequence sous tension eievee (2 Megahertz - 10 Kilovolts) * Ce cou- 
rant circule dans un inducteur 2 forme d'un tube de cuivra refroidi 
par circulation d'eau entourant un tube de silice transparente 3. 
Suivant la puissance haute frequence appliquee et suivant les gaz 
plasmagenes, on choisit pour le tube de silice un diametre compris 
entre 40 et 60 mm* Ce tube est soutenu par une piece metallique 4 
refroidie par circulation d'eau. Cette piece 4 sert egalement a 
l f injection des gaz plasmagenes dans le tube de silice. Les gaz 
plasmagenes utilises sont par exemple : 1' Argon, 1' Azote, l'Oxygene 
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□u leurs melanges. Ces gaz proviennent de bouteilles haute pres ion 
equip^es de detendeurs et debitmetres non representes sur la figu- 
re 1* L'air constitue un example par ticulierement inters sant de 
melange oxygene-azote ; il est fourni par un compresseur suivi d'un 
5 epurateur et d'une colonne dessechante non representes sur les des- 
sins • 

Le tube de silice oti se forme le plasma inductif peut avoir 
plusieurs orientations dans un plan vertical perpendiculaire a 1 1 axe 
de rotation du barreau 10. Sur la figure 1, le tube de silice est 

10 dispose horizontalement pour la commodity de sa representation. 

La disposition respective de la sortie du tube de silice 3, 
de l'extremite du tube 5 et du barreau 10 est illustree par la fi- 
gure 2. line disposition particulierement favorable est obtenue avec 
les reglages suivants : °< = 45° ; a = 10 mm ; b = 30 mm ; 1 = 150 mm. 

15 Les grains de verre tombant dans la flamme du plasma sont 

entraines par celle-ci sous forme de fines gouttelettes qui viennent 
se collar sur la preforms. 

L'axe longitudinal du barreau 10, dispose horizontalement, 
est perpendiculaire a l'axe du chalumeau a plasma qui rests fixe. 

20 Ledit barreau 10 est anime d*un triple mouvement : un mouvement de 
rotation autour de son axe, un mouvement de translation alternatif 
parallele a cet axe et un mouvement de translation perpendiculaire 
a son axe. 

Pour ce faire, le barreau 10 est maintenu a ses deux extre- 
25 mites par deux mandrins 15 d'un tour verrier conventionnel 14. Ce 
tour verrier est monte sur quatre roues 22 qui reposent sur deux 
rails 13 perpendiculaires a l'axe du barreau 10. Lesdits rails 13 
sont fixes sur un chariot 12 qui se deplace lui-meme sur des rails 
11 disposes parallelement a 1 ' axe du barreau 10. 
30 Les differents mouvements sont assures par dBS moteurs eiec- 

triques a vitesse reglable, non representes sur la figure 3 5 selon 
le diametre du barreau 10, sa vitesse de rotation varie entre 10 et 
100 tours par minute ; la vitesse de translation sur les rails 11 
peut varier entre 10 et 100 millimetres par minute. Un dispositif 
35 optique (non represente sur la figure 3) mesure en permanence 1 'evo- 
lution du diametre du barreau ; ce palpage optique commands un mo- 
teur eiectrique qui assure le mouvement de translation du tour verrier 
14 sur les rails 13. 

Apres le depot de cbaque couche, le barreau 10 est etire pour 
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ramener son diametre a une valeur voisine ou egale a celle de son 
diametre initial* Cet etirage peut etre realise par example dans 
un tour eiectrique selon le proce*de* decrit dans le brevet frangais 
1 108 060, ou sur un tour verrier en utilisant un chalumeau annu- 
5 laire aliments par un melange hydrogene-oxygene ou prapane-oxygene ♦ 
Example n° 1 - 

Selon des precedes bien connus de I'homme de l'art, on ^la- 
bore, a partir de constituants tres purs, plusieurs verres dont les 
compositions cent£simales exprimSes en poids sont les suivantes : 
10 Tableau I 



Composition! 


Si0 2 


B 2°3 


C1 ! 


95 


5 


C2 ; 


90 


10 


C3 ! 


85 


15 


C4 ; 


80 


20 



Ces verres, broye*s a une granulome*trie comprise entre 75 et 

20 125 ^jm sont places dans des recipients stanches et conserve's en e*tu- 
ve a 45°C pour eviter toute attaque par l'eau atmospherique. 

On part d'un barreau cylindrique en silice tres pure, de 1 m 
de longueur et de 45,7 mm de diametre. A chaque extre*mite* de ce bar- 
reau on soude une queue de silice de qualite* ordinaire, de 300 mm de 

25 longueur et de 90 mm de diametre. O'apres la figure 3, ces queues 16 
sont serre*es dans les mandrins 15 du tour verrier 14. Cette precaution 
per met d'utiliser le barreau 10 sur toute sa longueur pour la realisa- 
tion de la preTorme. 

Le barreau 10 est chauffe progressivement par le chalumeau a 

30 plasma place a une distance 1 superieure ou egale a 300 mm pendant 
5 minutes environ ; sa Vitesse de rotation est egale a 30 tours par 
minute et sa Vitesse de translation a 250 mm par minute. On precede 
alors aux reglages suivants : 1 = 100 mm ; a = 40 mm ; b = 20 mm ; 
o< = 45°. Le debit de verre de composition C1 est de 300 grammes par 

35 heure. On arrets 1" operation des que la premiere couche atteint une 
epaisseur de 1,3 mm* Le diametre du barreau est rarnene a sa valeur 
initiale par etirage et sa longueur est alors egale a 1,12 m. On rea- 
lise une dauxieme couche de composition C2 et d 1 epaisseur egale a 
1,15 mm, Apres un deuxiem etirage, la longueur du barreau est portee 
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a 1 ,24 m. 

On realise una troisieme couche de composition C3, at d'6- 
paisseur 1,1 mm ; la longueur du barreau apres itirage est alors de 
1,36 m. line derniere couche de composition C4 et d'gpaisseur 1,1 mm 
5 est d£pos£e et le barreau gtire* prSsente une longueur de 1,50 m. 

La preforms ainsi r£alis€e est revetue d'une couche de sili- 
ce vitreuse de quality ordinaire qui remplit plusieurs roles .: elle 
protege la preTorme contre toute attaque chimique ; elle 6vite las 
pertes par volatilisation lors de la transformation de la preTorme 

10 en baguettes puis en fibres ; elle met la couche externa de la fibre 
en compression du fait de l'6cart existant entre le coefficient de 
dilatation de la silice et ceux des diffSrents verres dSposSs et 
lui confere une resistance m^canique accrue. 

Cette couche de silice est d£pos£e sous forme de poudre dont 

15 la granulome*trie est de 1'ordre de 250 jjm, salon le procSde* d^crit 
ci-dessus. Le de"bit de poudre de silice est rdgle* pour obtenir une 
uitesse de d£p6t de 750 grammes par heure. 

Oans notre exemple, l'opdration de dSpfit est arrete*e lorsque 
le diametre de la preTorme atteint 80 mm. 

20 On obtient finaiement une preTorme longue de 1,5 m composed 

d'un coeur de silice tres pure de 36,8 mm de diametre entoure* de 4 
couches C1, C2, C3, C4 de 1,025 mm d'6paisseur et d'une couche exter- 
na en silice vitreuse de 17,5 mm d'gpaisseur. La structure th^orique 
de cette preTorme est schematises par la figure 5. 

25 En realite, les etirages successifs subis qar la preTorme pro- 

voquent une diffusion suffisante pour obtenir radialemBnt une varia- 
tion de concentration pratiquement continue*. La structure re*elle de la 
preTorme est tres proche de cells schematised par la figure 6. La pre 1 - 
forme ainsi obtenue pese 16,6 kg et permet thSoriquement d'etirer 

30 160 km de fibre de 200 jjm de diametre. Pratiquement, il est possible 
d'obtenir a partir d'une telle pr6forme une fibre de 50 km d'un seulfc 
tenant, ce qui est particulierement avantageux. 
Exemple n° 2 - 

On eiabore 10 verres, a partir de constituants tres purs, 
35 appartenant au systems binaire Si0 2 - & 2 Q Z* Les verres extremes C1 
et C10 de cette s6rie repondent aux compositions cente*simsles ponde*- 
rales suivantes : Si0 2 = 98 % ; B 2 0 3 = 2 % et Si0 2 = 90 % : B 2 0 3 = 
20 %* Les autres verres sont des compositions intermediaires obtenues 
en faisant varier de 2 % les pourcentages respectifs de Si0 2 et B 2 °3* 
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On part ggalement d'un barreau de silice tres pure de 1 m da 
longueur et de 50 mm de diametre. On conserve les reglages de*crits 
dans l'exemple pre*c6dent. L 1 e"paisseur de chaque couche deposed est 
indiquSe dans le tableau II. 

Tableau II 



15 



I Composition ! 


Epaisseur 
(en mm) 


C1 ! 


22,5 


C2 ; 


17,9 


C3 ! 


14,2 


C4 ; 


11,3 


C5 ! 


8,95 


C6 ; 


7,1 


C7 ! 


5,65 


C8 ; 


4,5 


C9 ! 


3,6 


cio ; 


2,8 



20 Aprss le dgpot de chaque couche, le barreau est e'tire' pour 

ramener son diametre a une valeur voisine ou 6gale a csIIb du diame- 
tre initial. 

Sans expliciter la longueur obtenue a l 1 issue de chaque d6pot, 
il est Evident que I'on est limits par la longueur maximum du banc du 
25 tour verrier. On peut done etre contraint entre deux d6p6ts successifs, 
a d^couper la preTorme en deux. Les preTormes interm^diaires qui en 
resultant seront alors trait^es s£pare*ment en respectant l'ordre des 
depots choisis initialement . 

Comme dans 1' example n° 1, on achevera la fabrication de la 
30 pre"forme en la recouvrant d'une couche de silice vitreuse de quality 
ordinaire • 

La preforms finale sera alors composed d*un coeur de silice 
tres pure de 5 mm de diametre entour£e de dix couches de composition 
C1 a C10 de 2,25 mm d'£paisseur et d f une couche externa de silice 
35 vitreuse de 15 mm d ' dpaisseur . 

Comme dans l'exemple pr£c£dent, les dtirages successifs pro- 
voquent une diffusion entre deux couches cons€cutives • II en results 
une variation radiale de la concentration telle que celle schematised 
pour les quatre premieres couches par la figure 7. 
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II est bien entendu que ces examples n'ont e"te* donnas qu'a 
titre illustratif et non limitatif et qu'on pourra y apporter toute 
modification souhaitable quant a la nature des constituants choisis, 
a l f 6paisseur e^fes^au nombre de couches d6pos6es, sans pour autant sor- 
5 tir du cadre de l'inuention, qui est de*fini dans les revendications 
annexes. 
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REVENDICATIONS 

1. Procdde* de fabrication d'une prSforme destines a fournir 
par gtirage un guide d'onde optique et comportant une region de 
coeur et une region de gaine dont l'indice de refraction varie ra- 

5 dialement, telles que l'indice de la premiere soit supSrieur a ceux 
de la seconds, consistant en partant d'un barreau d'une premiere 
composition, appele* a former la region de coeur, a rdaliser a sa 
surface un ddpot d'une plurality de couches dont la composition va- 
rie radialement au moyen d'un chalumeau a plasma, caract^rise* en ce 

10 que 1'on alimente ledit chalumeau en poudre de verre amende par sim- 
ple gravite* transversalement au dard dudit chalumeau ; que l f on e*ti- 
re ledit barreau apres le d6pot de chaque couche de manifere a rame- 
ner son diametre a une valeur voisins ou e*gale a cells de son diame- 
tre initial ; que 1'on modifie la composition chimique de la poudre 

15 de verre apres le depot de chaque couche* 

2. Proc6de* selon la revendication 1, caractdrise* en ce que la 
granulome*trie de la poudre projetde est comprise entre 75 et 300 jjm. 

3. Proce"de" selon la revendication 2, caractdrise* en ce que les 
verres projet^s sous forme de poudre appartiennent au systems binai- 

20 re Si0 2 - B^. 

4* Procgde* selon la revendication 3, caracte'rise* en ce que la 
composition des verres projet€s sous forme de poudre comprend au 
moins BO % en poids de Si0 2 . 

5. Proce"de* SBlon l'une des revendications pre*ce*dentes, caracte*- 
25 rise* en ce que la poudre de verre projete*e constituant la derniere 

couche du d£p6t est de la silice pure. 

6. Procdde* selon l'une des revendications pre*ce*dentes f caractd- 
rise" en ce que la region de coeur est constitute par de la silice 
pure.- 

30 
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